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Rhone-Poulenc S. A., Paris (France) 
Procede de preparation d'une composition organopolysiloxanique 

Jacques Proriol et Daniel Semanaz, Lyon (France), sont mentionnes comme 6tant les inventeurs 



La presente invention a pour objet un procede de 
preparation de compositions organopolysiloxaniques 
vuicanisables a chaud en elastomeres microcellul aires 
auto-adherents, les elastomeres vulcanises en resultant 
et I'emploi de ccs elastomeres. 

On a deja decrk (brevets francais 1204 897, 
1 205 990 et 1 238 946 par exemple) des elastomeres 
fusibles, auto-adherents, prepares a partir de composi- 
tions organosiliciques durcissables a chaud, renfermant 
un derive du bore ou le produit de reaction d'un 
derive du bore avec un organopolysiloxane. Ces elasto- 
meres, lorsqu'ils sont enroules a recouvrement partiel 
sur un conducteur, se soudent a eux-memes au bout 
d'un certain temps, qui peut aller de quelques dizaines 
de minutes a quelques hemes. Au bout de ce temps, 
les parties superposees des Tubans d'elastomeres se 
soudent et l'enroulement devient un manchon conlinu> 
Cette propriete d'auto-adhesion permet d'utiliser de 
tels elastomeres pour former des isolants electriques 
par simple enroulement autour de conducteurs, ainsi 
que pour la reparation de tuyaux, durits et conduits de 
toute nature. Toutefois, tant que la fusion des diverses 
couches de ruban n'est pas realrsee, de tels enroule- 
ments sont susceptibles de se defaire, sous l'effet de 
frottements ou trepidations par exemple. 

Par ailleurs, on sait que de tels elastomeres auto- 
adherents adherent peu ou n'adherent pas sur d'autres 
materiaux (brevet francais 1204 897) et, en particu- 
lier, qu'ils presentent vis a vis des elastomeres silicones 
usuels une adherence faible qui ne resisite pas a des 
efforts de decollement un peu importants. Cet inconve- 
nient elimine pratiquement leur emploi pour la realisa- 
tion d'assemblages entre elastomeres organosiliciques 
de types semblables ou differents et pour la fixation 
sur la surface de ces elastomeres d'elements m6talli- 
ques, par exemple des electrodes ou des poignees. Pour 
cette raison actuellement la technique utilisee pratique- 
ment pour fixer des electrodes sur des elastomeres 
conducteurs en vue de la realisation d'elements de 
chauffage consiste a agrafer ou a coudre ces electrodes 



(brevet francais 1 436 366 par exemple) ce qui ne 
constitue pas 1c moyen le plus avantageux. On a egale- 
ment propose de coller les electrodes au moyen d'une 
composition organosilicique vulcanisable a temperature 
s ambiante mais ce collage est souvent insuffisant et il 
est souhaitable de fixer auparavant d'electrode sur le 
support par d'autres moyens, par exemple ceux decrits 
dans le brevet anglais 1 040 871 (page 2, lignes 32 a 
39). 

10 Les compositions organopolysiloxaniques preparees 
par le procede selon 1'invention comprennent (les par- 
ties etant en podds): 

a) 100 parties d'une gomme diorganopolysiloxa- 
15 nique de formule 



R'0- 



-SiO- 



(I) 



J n 



dans laquelle les symboles R, identiques ou differents, 
representent des radicaux hydrocarbones, monovalents, 
eventuellement substitues; les symboles R', identiques 
ou differents, representent de 1'hydrogene ou un 
groupe Si(R) 3 ; n represente un nombre entier de 1000 
a 20000; en outre 60% au moins de la totalite des 
symboles R sont des radicaux methyle et 0,03% a 2% 
sont des radicaux vinyle; 

b) 4 a 12 parties d'une gomme organopolysiloxa- 
nique sous la forme d'un mastic rebondpssant formee 
par mise en contact a chaud d'un derive oxygene du 
bore avec un organopolysiloxane fluide de viscosite 3 a 
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1000 centipoises a 25° C, ayant 1,9 a 2 groupes orga- 
niques par atome de silicium, les proportions en pre- 
sence etant (fun atome-gramme de bore contenu dans 
le derive oxygene du bore pour 500 a 1500 g de l'or- 
gahopolysiloxane liquide; 

c) 0,5 a 10 parties d'agents porog&ies; 

d) 20 a 90 parties de charges; 

e) 1 a 6 parties de peroxydes organiques; 

f) eventuellement, jusqu'& 5 parties d'agents plasti- 
fiants. 

La gomme diorganopolysiloxanique a) peut etre 
terminee a chaque extr&nite de sa chaine par un 
groupe hydroxyle, triorganosiloxyle ou avoir un groupe 
triorganosiloxyle a une extremity et un groupe 
hydroxyle k 1'autre. De preference, on utilise une 
gomme dans laquelle la valeur de n et la nature des 
radicaux R soient telles que la viscosite se situe entre 

2 X 10 6 et 10* cPo a 25° C. A titre indicatif, les 
radicaux R peuvent etre des radicaux alcoyle ayant 1 k 

3 atomes de carbone tels que methyle, ethyle, propyle; 
des radicaux alcoyle substitues par des atomes d'halo- 
gene ou un groupe cyano tel que trifluoro-3,3,3 pro- 
pyie, jS-cyanoethyle, y-cyanopropyle; le radical 
vinyle; le radical difluoro-2,2 cyclopropyle et le radical 
phenyle substitue ou non par des atomes dTialogfcne. 
La preparation de ces gommes diorganopolysiloxani- 
ques est decrite dans divers brevets, par exemple les 
brevets francais 1 329 088, 1 382 285 et 1 451 269. 

La gomme organopolysiloxanique sous la forme 
d'un mastic rebondissant b) est preparee par chauffage 
d'un derive oxygene du bore tel que I'anhydride 
borique, les acides boriques et leurs esters avec un 
organopolysiloxane liquide jusqu'a obtention d'une 
masse plastique et rebondissante, mais^ cependant 
friable. L'organopolysiloxane liquide peut etre prepare 
par hydrolyse et condensation d'un diorganodichlorosi- 
lane renfermant une faible proportion d'un organotri- 
chlorosilane et eventuellement d ? un triorganochlorosi- 
lane ou de tetrachlorure de silicium ou d 3 un ester sili- 
cique, de maniere a avoir 1,9 a 2 groupes organiques 
par atome de silicium. Ces groupes peuvent etre 
choisis parmi les radicaux alcoyle tels que methyle, 
ethyle, propyle; les radicaux alcoyle halogenes tels que 
trifluoro-3,3,3 propyle; trifluoro-4,4,4 butyle; les radi- 
caux cyanoalcoyle comme /3-cyanoethyle et y-cyano- 
propyle; le radical vinyle; le radical phenyle halogerie 
ou non. La viscosite des organopolysiloxanes liquides 
de depart varie generalement entre 3 a 1000 centi- 
poises a 25° C; quant a la quantite de derive oxyg6ne 
du bore, qui peut etre definie par son poids en bore* 
elle est generalement d'un atome-gramme de bore pour 
500 a 1500 g d'organopolysiloxane liquide. La tempe- 
rature a laquelle s'effectue la reaction du derive du 
bore avec l'oreanopolysiloxane liquide se situe g6n£ra- 
lement entre 150 et 250° C et la duree du chauffage 
est de Fordre de 3 a 20 heures. La quantity de gomme 
rebondissante employee peut varier entre 4 et 12 par- 
ties en poids pour 100 parties de gomme diorganopoly- 
siloxanique de formule (I). Cette gomme rebondissante 
est le facteur qui assure Tauto-adherence des 61asto- 
meres obtenus a partir des compositions selon l'inven- 
tion. 
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La structure cellulaire des £Iastomfcres qui d&ou- 
lent des compositions de l'invention est provoqu6e par 
le degagement d'un gaz inerte, principalement de 
l'azote, au sein des compositions pendant la periode de 

s reticulation. Pour ce faire, on incorpore aux composi- 
tions un ou plusieurs agents porogenes, par exemple le 
N,N'dinitroso-N,N'dimethylter6phtalamide, la dinitro- 
sopentamemylenetetramine et razobis4sobutyronilrile; 
0,5 k 10 parties en poids d'agent pour 100 parties de 

io gomme de formule (I) conviennent bien. 

Les charges peuvent etre choisies parmi les silices 
de combustion a grande surface sp&rifique, les silices de 
precipitation egalement a grande surface sp£cifique et 
les noirs de carbone renforgant les plus divers tels que 

w ceux conducteurs de l'electricite. E est particulferement 
approprie, pour ameliorer le pouvoir renforgant des 
silices, de les traiter par un organopolysiloxane tel que 
I'octamethyl-cyclotetrasiloxane. Le diamfctre moyen des 
particules constituant les charges est de l'ordre de 

ao quelques ou de quelques dizaines de mfi. La 
quantity de charge utilisee depend de la nature de ces 
charges et de la durete recherchee pour les 61asto- 
mfcres; en general, on utilise 20 k 90 parties de charges 
pour 100 parties de gomme diorganopolysiloxanique 

is de formule (I). 

La reticulation des compositions peut s'effectuer 
sous Taction d'un peroxyde organique ou d'un m61ange 
de peroxydes organiques. Comme exemples de tels 
produits on peut citer le peroxyde de cumyte, le per- 

30 oxyde de benzoyle, le perbenzoate de tertiobutyk, le 
peroxyde de dichloro-2,4 benzoyle, le peroxyde de 
diterliobutyle et le percarbonate de 0,0.tertiobutyle et 
d'O.isopropyle. Des quantity aHaat de 1 k 6 parties 
pour 100 parties de gomme diorganopolysiloxanique 

35. de formule (I) permettent une reticulation efficace. 

Pour eviter le durcissement des compositions lors 
du stockage, il est souhaitable de leur ajouter un ou 
plusieurs composes organosiliciques jouant le r61e de 
plastifiant; comme exemples de tels composes, on peut 

40 citer le (tetramethylethyl^nedioxy)dira6thylsilano, le 
diphenylsilanodiol, les huiles hydroxytees ou alcoxy- 
lees; d'autres composes utilisabtes sont cit6s dans les 
brevets francais 1 111 969 et 1 161 094 et am6ricain 
2 890188. La quantite de plastifiant ne depasse 

is generalement pas 5 parties pour 100 parties de la 
gomme de formule (I). 

Pour preparer ces compositions, les divers compo- 
sants qui viennent d'etre 6num6r6s seront intimement 
m£lang& k 1'aide des dispdsitifs habituels de l'industrie 

w du caoutchouc. En particulier, on peut d'abord dis- 
perser d'une fagon homogene les charges, les agents 
plastifiants et porogfcnes et des adjuvants tels que des 
pigments, antioxydants et stabilisants dans la gomme 
diorganopolysiloxanique de formule (I). On ajoute 

w ensuite, en utilisant par exemple un m£langeur a deux 
cylind-res, le mastic rebondissant, de preference en 
chauffant le melange vers 80-100° C; lorsque le mastic 
rebondissant est totalement incorpore on peut aban- 
donner le melange a la temperature arabiante et 
w n'ajouter le peroxyde organique qu'au moment de son 
utilisation ou bien ajouter immediateroent le peroxyde 
organique. Quoi qu'il en- soit du processus adopts, les 
compositions catalys6es peuvent 6tre transfbrm€es par 
extrusion et calandrage en feuilles, rubans, bandes et 
«s profiles. Les divers articles durcissent finalement en 
61astomeres par simple chauffage k l'air libre k des 
temperatures pouvant s'echelonner de 150° k 280° C. 
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La duree du chauffage varie avec Ja temperature, die 
est generalement de plusieurs minutes vers 150° C et 
de quelques dizaines de secondes vers 280° C 

Pendant ce chauffage simuitanement Ies composi- 
tions durcissent et l'agent porog&ne se decompose en 
libelant un gaz inerte k I'interieur de Telastomere. II 
en resulte des elastomeres organosiliciques auto-adhe- 
rents et microcellulaires. 

Les applications de ces elastomeres fusibles et eel- 
lulaires sont multiples et interessantes. En electricite, 
lis peuvent servir a isoler des conducteurs par simple 
enroulement autour de ces derniers sous forme de 
rubans adhesifs. En dehors du qomaine electrique, ils 
peuvent etre utilises pour colmater les fuites des tubu- 
lures et conduites transportant de I'eau telles que les 
canalisations d'appareils sanitaires, de radiateurs et de 
chaudieres. Dans ces deux types d'applications, on 
obtient avec ces produits, sitot renroulement termine, 
une gaine continue, qui elimine tout risque de deroule- 
ment a la suite de chocs ou de trepidations. 

En outre, ils peuvent servir a fixer des elements 
d'une nature quelconque, metaJlique par exemple, sur 
les elastomeres silicones, comme des poign6es, des 
bandes, des motifs ornementaux. Une application 
remarquable est la fixation d'electrodes conductrices 
sur des 61astomeres organosiliciques qui renferment 
comme charge un noir conducteur d'electricite, dans le 
but de realiser des eI6ments chauffants par exemple 
tels que decrits dans les brevets francos 1 344 405 ou 
1 436 366. 

Pour fixer ies electrodes on les place tout le long 
de deux bords opposes d'une plaque, d'une bande ou 
d'un ruban en elastomere conducteur et on pose sur 
toute leur longueur un ruban cellulaire auto-adherent 
provenant du durcissement des compositions de In- 
vention, de largeur superieure a celle des electrodes 
que Ton colle sur I'elastomere conducteur par simple 
pression manuelle. Cette technique remplace avanta- 
geusement les collages, agrafages et coutures utilises 
actuellement qui, en particutier, exigent beaucoup de 
temps et ne donnent pas toujours des resultats satisfai- 
sants. 

Les elastomeres cellulaires et fusibles peuvent 
encore etre employes comme plaques et rubans col- 
lants pour assembler entre eux des elastomeres organo- 
siliciques de meme nature ou de nature differente; cette 
application rend de grands services lorsque les elasto- 
meres organosiliciques jouant le role de revetements 
protecteurs de pieces et dispositifs fragiles tels qu'elec- 
troniques ont besoin d'etre renforces par suite de era- 
quelures ou d'une augmentation des coefficients de 
securite. 

Les exemples suivants illustrent 1'invention et mon- 
trent comment elle peut etre raise en pratique. 



Exemple 1 

On prepare une composition homogene Al en 
maiaxant au moyen d'un melangeur a deux cylindres, 
les ingredients ci-apres: 

- gomme dimethylpolysiloxanique a 
groupes hydroxyles terminaux 
renfermant 0,20 % en poids de motifs 
methyivinylsiloxy, de viscosite* 
18 X \tyQ?okV>°C . lOOg 



- silioe de combustion a grande surface 
speoifique traitec par de Foctamdthyl- 
cyclotetrasiloxane 3'6 g 

s - gomme mithylpolysiloxanique 

«rebondissante> priparee comme 

decrit ci-apres 6,8 g 

- huile a,oMiiliydroxydim6tliyipoly- 

io siloxanique (13 %> en poids de groupes 

hydroxyles, viscosit6 40 centipoises 
a25°Q " 1,35 g 

- p&te formee de N,N'dinitroso- 

ifi N,N'dim6thylt6rephtalamide et d'une 

huile a,cy-bis(trimethylsiloxy)dim6- 
thylpolysiloxanique de viscosit6 
100 000 centipoises a 25° C, dans le 
rapport 50/50 11 g 

20 

- perbenzoate de tertiobutyle 1,17 g 

- pate formee de peroxyde de benzoyie 
et d'une huile a,a>-bis(trimethylsiloxy) 

" dimethylpolysiloxanique de viscosite 

1000 centipoises a 25° C, dans le 
rapport 50/50 1,17 g 



30 La composition est extrudee en un ruban RA1 qui 
peut ensuke etre vulcanise* par passage pendant 75 se- 
condes dans un four port6 a une temp6rature moyenne 
de 180-220° C. Le ruban ainsi obtenu se presentera 
sous la forme d'une matiere microceUuiaire de 28 mm 

35 de large et 0,5 mm d'epaisseur. Lorsqu'on Tenroulera 
a demi-recouvrement autour d'une barre conductrice en 
cuivre, on constatera qu'instantanement les couches se 
soudent pour former un revetement uniforme, isolant et 
cellulaire. 

40 Si on a effectue le meme enroulement en utilisant 
un ruban RBI provenant d'une composition Bl sem- 
blable en tous points a la pr6c6dente, sauf qu'elle ne 
contient pas les 11 g de pate renfermant le N,N'dini- 
troso-N,N'dim6thylterephtalamide, on remarque qu'il 

46 faudra attendre au moins 2 heures avant d'obtenir un 
revetement uniforme formant un tout homogene sans 
trace d'enroulement. 

D'autre part, on a prepare trois elastomeres de 
type connu par durcissement a Pair ambiant des com- 

so positions ci-apr&s: 



Composition K - (composition organopolysiloxanique 
vulcanisable a temperature ambiante apres addition d'un 
« catalyseur). 

- huiie a,aMiihydroxydim6thylpolysilo- 
xanique de viscosite 5000 centipoises 
a 25° C renfermant 0,2 %> en poids 

60 de groupes hydroxyles 100 g 

- oxyde de fer 65 g 

- silice de diatomees 25 g 

65 

- polysilicate d'Sthyie titrant 40 % en 

poids de Si0 2 3 g 
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_ produit de reaction da dilaurale de 
dibutyl&ain avec Torthotitanate de 
butyle, melanges dans le rapport 
ponderal 100/27, par chauffage 

' pendant 3 hemes a 120° C 



Force de decollement kg/cm 
sur 

Slastomere 
K 



Apres abandon 24 heures a temperature ambiante 
(20° Q cette composition se durcit en un elastomere. 

Composition ^composition organopolysUoxanique 
vulcanisable en elastomere a temperature ambiante apres 
addition d'un catalyseur). 

- huile a,w-dibydroxydimethylpolysilo- 
xanique de viscosit6 5000 centipoises 
a 25° C renfermant 0,2 °/o en poids 
de groupes hydroxyles 



sur 


sur 


elastomere 


Elastomere 


L 


M 


0,145 


0,290 


0,090 


0,090 



- carbonate de calcium finement divise 

- polysilicate d*6thyle thrant 40 %> en 
poids de SiO f 

- produit de reaction du dilaurate de 
dibutyletain avec I'orthotitanate de 
butyle, melanges dans le rapport 
ponderal 100/27, par chauffage 

3 heures a 120° C 



100 g 
40 g 

3g 



lg 



Ruban RA1 0,250 
Ruban RBI 0,120 
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Comme on le voit le ruban A a un pouvoir adhe- 
rent sur elastomere organopolysiloxanique nettement 
supSrieur a celui du ruban B. 

Le mastic rebondissant avait 6t6 prepare* a partir 
is des produits suivants: 



dimethylpolysiloxane provenant de 
Fhydrolyse en milieu 6th6r6 d'un 
melange de dimdthyldichloroeaane et 
de mdthyltrichlorosilane, 
respectivement dans le rapport 
moiaire 99/1 



Apres abandon pendant 24 heures a temperature 
ambiante (20° C) cette composition se durdt en un 
elastomere. 



Composition M - (composition organopolysiloxanique 
stable au stockage a l'abri de rhumidite* et vulcanisant 
en 61astomere des la temperature ambiante sous Faction 
de l'eau a l'6tat liquide ou vapeur). 

- huile a,w-dihydroxydim6thyipolysilo- 
xanique de viscosity 20 000 centipoises 
a 20° C renfermant 0,1 °/o en poids 
de groupes hydroxyles 



- silice de combustion a grande surface 
spe*cifique 

- silice de diatomees 

- m^thyltriacetoxysilane 



100 g 

5g 
25 g 
4g 



40 



acide borique 

chlorure ferrique anhydre 



156,5 g 
11,6 g 
0,33 g 



Ces reactifs sont port6s progressivement & une tem- 
perature avoisinant 200° C, puis maintenus a cette 
temperature pendant une dizaine d'heures pour eli- 
miner environ 10% en poids de produits volatils. 



Exemple 2 

On prepare 3 compositions A2 , A3, A4 sembla- 
bles a celle de Fexemple 1, sauf qu'elles renferment 
respectivement 2-5 et 8 g (au lieu de 11 g) de la pate 
formee de N,N'-dinitroso HN'^Jime^yiterephtalamide 
et d'une huile a,cu-bis(trime^yMo^)dim6thyipolysi- 
loxanique de viscosite 100 000 centipoises a 25° C, 
dans le rapport 50/50. 

En suivant le processus indiqu6 a Texemple l-ona 
fabrique, a partir de ces trois compositions, des rubans 
microcellulaires auto-adherents RA2, RA3, RA4 que 
Ton a applique sur P61astomere M utilise a l'exemple 1 
et mesuxe a Faide d'un dynamometre la force neces- 
saire, exprimee en kg/cm, pour decoller les rubans. On 
a trouve* pour le ruban RA2: 0,130 kg/cm, pour le 
ruban RA3: 0,160 kg/cm et pour le ruban RA4: 
0,200 kg/cm. 

Ces valeurs sont 6galement superieures a celle Sta- 
bile a Texemple 1 avec le ruban RBI, 



Cette composition se transforme en un elastomere 
par abandon 48 heures a Fair ambiant (temperature 

.20° C). 

Sur la surface de chacun de ces elastomeres on a 
place les rubans RA1 et RBI (pour comparaison) et 
les a fait adherer en leur appliquant pendant 30 
secondes une pression de 5 bars. A Faide d'un dyna- 
mometre on a mesure ensuite la force n^cessaire, 
exprimee en kg/cm, pour d6coller les rubans. Les 
r6sultats sont rassembles dans le tableau suivant: 



Exemple 3 

On prepare une composition A5 en malaxant, au 
moyen d'un melangeur a deux cylindres, les ingredients 
ci-apres: 

- gomme dimelhylpdysHoxanique a 
radicaux trimethylsiloxy tenninaux 
renfermant 0,23 °/o en poids de motifs 
m6thylvinylsiioxy, de viscosity 
25 X 10*cPoa25°C 100 g 
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- noir d'acetylene de surface specifique 
80 m 2 /g dont le diametre moyen des 
partial] es est de 27 mpi 50 g 

- gomme me&ylpcrtysiloxanique 
«rebondissante> utilisee k Texemple 1 7,5 g 

- pate formee de N,N'-dinitroso 
NjN'-dim^thylterephtaiamide et d'une 
huile a,a^bis(trimeUiylsiloxy)dim6thyl- 
polysiloxanique de viscosite" 100 000 
centipoises & 25° C, dans le rapport 

50/50 12 g 

- peroxyde de cumyie ^ 4,25 g 

A partir de cette composition on a prepare, en sui- 
vant la technique decrite a Pexemple 1, un ruban RA5 
microcellulaire auto-adherent conducteur de 0,5 mm 
d'epaisseur et 28 mm de large. Ce ruban enroule k 
demi-recouvrement autour d'une barre de nature quel- 
conque se soudera sur Iui-meme instantanement pour 
former une masse uniforme dans laquelle on n'apercoit 
plus les enroulements initiaux. 

Si on elimine les 12 g de pate renfermant le 
NjN'-dinitroso-N^'-dimethyl-terephtalamide, le ruban 
RB5 derivant de cette nouvelle composition ne se sou- 
dera sur hri-meme qu'au bout de 2 heures environ. 

On a appliqu6 chacun des rubans RA5 et RB5 sur 
la surface des elastomeres K, L et M ainsi que sur un 
Slastomere N obtenu apres vulcanisation a chaudl 
(10 mn a 150°C sous 50 bars puis 16 heures en etuve 
ventilee a 250° C) d'une composition renfermant: 



gomme ddmethyipolysloxanique k 
radicaux hydroxyles terminaux 
(0,20 °/o en poids de motifs m6thyi- 
vinylsdioxy; viscosite a 25° C: 
18 X 100 cPo) 



• silice de combustion a grande surface 
specifique traitee par de l'octamethyl- 
cyclotetrasiloxajiie 

huile a,oj-dihydroxydimetliylpolysilc- 
xanique (13 °/o en poids de groupes 
hydroxyles, viscosite 40 centipoises 
a 25° Q 



100 g 



50 g 



1,35 g 



- pate formee de peroxyde de 
dichloro-2,4 benzyie et d'une huile 
a,<^is(trimethylsnoxy)dim6thylpoly- 
siloxanique (viscosite 1000 centipoises 
k 25° Q dans le rapport 50/50 1,9 g 

Les mesures des forces de decoUement sant consi- 
gnees dans le tableau suivant: 



Force de decollement kg/cm 

Elasto- Elasto- Elasto- Elasto- 

m&re mere mere mere 

K L M N 



Ruban RA5 0,220 0,150 0,215 0,450 
Ruban RB5 0,150 0,080 0,165 0,315 
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15 



50 



55 



On a constate que Padherence montree par le 
ruban RA5 est dans tous les cas supeneure k celle 
montree par le ruban RB5. 



Exemple 4 I 

A - Du tissu de verre desensime du type «satin», 
pesant 87 g/m 2 et se presentant sous forme d'un ruban 
de 25 cm de large et 0,08 mm d'epaisseur, a ete 
impregne par trempe dans un bain camprenaat: 

- gomme dime^ylr^ysiioxanique 
renfermant 0,23 % en poids de motifs 
methylvinylsiloxy utilisee k Pexemple 3 100 g 

- silice de combustion k grande surface 
specifique traitee par de Poctem&hyl- 
cyclotetrasiloxane 28 g 

- huile a,G>-dihydroxydim6thylpolysilo- 
xanique (13 °/o en poids de groupes 
hydroxyles, viscosite 40 centipoises 
*25°Q 5,5g 

- tri(methoxy-2 ethoxyjvmylsilane 6,7 g 

- pate formee de peroxyde de 
dichloro-2,4 benzoyle et d'une huile 
a,o>-bisXtrimethylsaoxy)dim6thiyi- 
polysiloxanique de viscosite* 1000 
centipoises k 25° C, dans le rapport 

50/50 2,8 g 

- toluene 756 g 

Un ruban, apres passage dans le bain, traversera 
un four vertical k Pinterieur duquel il subira deux 
chauff ages successifs, Tun k 96° C pendant 5 mn, 
Pautre a 155° C egalement pendant 5 mn. La couche 
d'elastomere silicone impregjxant le tissu de verre pese 
18 g/m 8 environ. 

B - On a depose par calandrage sur Tune des deux 
faces du ruban prScedemment impr6gn£, une couche 
d'une composition organopolysiloxanique durcissable 
en 61astomere, preparee par malaxage sur melangeur a 
deux cylindres des ingredients ci-dessous; 



- gomme cmrietihylpolysiloxanique, 
renfermant 0,23 %> en poids de motifs 
methylvinylsiloxy, utilisee a 
Pexemple 3 

- noir d'acetylene de surface specifique 
80mVg dont le diametre moyen des 
particules est de 27 mix 

- peroxyde de cumyie 



100 g 



70 g 
4,25 g 



Par passage pendant 35 secondes environ du ruban 
ainsi enduit dans un four port6 k une temperature de 
260-280° C, la composition a ete durcie en un 61asto- 
mere conducteur depose uniformement, adherant bien 
au tissu de verre et pesant 171 g/m 2 . L'epaisseur totale 
du ruban est finalement de 0,25 mm et son poids de 
276 g/m*. 
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C - Dans le ruban recouvert de 1'elastomere 
conducteur on a decoupe une portion rectangulaire sur 
laquelle on a place, le long die deux bords opposes, sur 
la face enduite d'elastomere conducteur, deux elec- 
trodes en cuivre ayant une largeur de 5 mm et une 
epaisseur de 0,1 mm. Ces deux electrodes espacees de 
145 mm determinent un element chauffant rectangu- 
laire de dimensions 170X145 mm. Pour les fixer, on a 
pose sur elles, sur toute leur longueur, le ruban RA5 
auto-adherent microceDulake et conducteur, de 
28 mm de large, decrit a i'exemple 3 et on a colle 
ensuite sur Felement chauffant, par simple pression 
manuelle, la partie du ruban qui deborde de part et 
d'autre des electrodes. Ces dernieres sont ainsi solide- 
ment emprisonnees entre le tissu chauffant et le ruban 
microcellulaire. 

L'element chauffant place sous une tension de 50 
volts laissera passer un courant de 0,13 ampere et sa 
temperature se maintiendra constamment vers 35° C 
lorsque la temperature ambiante est de 20° C environ. 

On a realise un collage identique des electrodes 
avec le ruban auto-adherent conducteur RB5 egale- 
ment decrit a Texemple 3. Lorsqu'on a essaye de 
decoller le ruban RA5 il s'est dechire dans sa masse et 
ne s'est enleve que par petits fragments; par grattage 
energique. Par contre, le ruban RB5 a pu etre enleve' 
en totalite sans difficulte. 



Exemple 5 

Sur une plaque rectangulaire en beton, pretraitee 
au moyen d'une sous-couche d'adherence usuelle, on a 
applique a 1'aide d'un pinceau une dispersion d'une 
composition organosilicique vulcanisable a la tempera- 
ture ambiante comprenant: 

- huile ajw-ddhydroxydimethylpolysilo- 
xanique de viscosite 500 centipoises 
a 25° C, titrant 0,35 %> en poids de 

groupes hydroxyles 100 g 

- noir d'acetylene, de surface specifique 
190 m 2 /g dont le diametre moyen des 
particules est de 18 mfi 30 g 

- polysilicate d'ethyle titrant 40 %> en 

poids de Si0 2 5,8 g 

- produit de reaction du dilaurate de 
dibutyletain avec rorthotitanate de 
butyle, melanges dans le rapport 
ponderal 100/27, par chauffage 

pendant 3 heures a 120° C 1,5 g 

- melange d'hydrocarbures de points 
d'ebullition allant de 93 a 114° C, 

de densite a 15° C: 0,722 38,5 g 

- melange d'hydrocarbures de points 
d'ebullition allant de 148 a 189° C, 

de densite a 20° C: 0,775 38,5 

Apres sechage pendant 1 heure a Fair ambiant 
pour eliminer le solvant et abandon pendant 24 heures 
en un elastomere, la plaque s'est trouv6 recouverte 
a 20° C pour permettre a la composition de se durcir 
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d'une couche d'clastomere organosilicique d'6paisseur 
moyenne 0,25 mm. 

Sur la plaque ainsi enduite on a place deux elec- 
trodes en cuivre de largeur 5 mm et d'epaisseur 
0,1 mm et les a colle selon la technique expose a 
Texemple 4 au moyen du ruban conducteur auto-adh6- 
rent microcellulaire RA5. 

Les deux electrodes, espacees de 500 mm, d6termi- 
nent un element chauffant rectangulaire de dimensions 
500X250 mm. Cet element chauffant, place sous une 
tension de 110 volts, laissera passer un courant de 
0,82 A. 

Au bout de 3 heures de mise sous tension de 110 
volts, la temperature mesuree sur la surface en elasto- 
mere conducteur de cet element chauffant, se main- 
tiendra constamment vers 46° C, la temperature 
ambiante etant de 25° C. 

Si on repete Pexperience dans les memes condi- 
tions mais en remplacant la plaque de beton par une 
plaque de bois agglomere, on a constate* que, sous une 
tension de 110 volts, Pelement chauffant laisse passer 
un courant de 0,5 A et, au bout de 3 heures, la tempe- 
rature mesuree sur la surface en elastomere conducteur 
se stabilisera a 46° C (temperature ambiante 25° C). 

REVENDICATION 
Procede de preparation d'une composition organo- 
polysiloxanique, caracterise en ce que Ton melange 
ensemble, en poids: 

a) 100 parties d'une gomme diorganopolysiloxa- 
nique de formule gen^rale: 



R' 0- 



-Jn 



dans laquelle les symboles R, identiques ou differents, 
45 representent des radicaux hydrocarbones, monovalents, 
6ventuellement substitues; les symboles R', identiques 
ou differents, representent de Thydrogene ou un 
radical Si(R) 3 ; n represente un nombre entier de 1000 
a 20 000; en outre 60% au moins die la totalite dies 
so. symboles R sont des radicaux methyle et 0,03% a 2% 
sont des radicaux vinyle; 

b) 4 a 12 parties d'une gomme organopolysiloxa- 
nique, sous la forme d'un mastic rebondissant, formee 

55 par mise en contact a chaud d'un derive" oxygen^ du 
bore avec un organopolysiloxane fluide de viscosite 3 a 
1000 centipoises a 25° C, ayant 1,9 a 2 groupes orga- 
niques par atome de silicium, les proportions en pre- 
sence etant d'un atome-gramme de bore contenu dans 

80 le derive oxygene du bore pour 500 a 1500 g de l'or- 
ganopolysiloxane liquide; 

c) 0,5 a 10 parties d'agents porogenes; 
65 d) 20 a 90 parties de charges ; 

e) 1 a 6 parties de peroxydes organiques. 
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SOUS-REVENDICATION que Ton melange en outre jusqu'i 5 parties (Fagents , ' 

Proc6de selon la revendication, caractSrise en ce plastifiants. 

Rhdne^-Poulenc S. A. 
Mandataire: D6riaz, Kirker & Cie, Geneve 



